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Abstract of DE 10143189 (A1) 

The invention relates to methods and devices for 
the process-attendant cleaning of micro- and mini- 
reactors for controlled process management and for 
avoiding blockages on carrying out chemical 
reactions and physical processes. The invention is 
characterised in that the micro- or mini-reactor is 
cleaned by means of a controlled pressure increase 
with a subsequent sudden release or with a gas 
pressure surge in a cyclical manner or using a 
controller. Wall deposits formed from solid material 
(s) involved in the chemical synthesis or the 
physical process are thus almost completely 
removed such that, after the cleaning procedure, 
the initial operating pressure can be set in the micro 
- or mini-reactor. A blockage of the micro- or mini- 
reactor can thus be avoided and the transferring of 
said production method to the production scale with 
micro- or mini-reactors is possible for the first time. 
The above is particularly true for reactions in which 
educts in the form of suspensions are used and/or 
solid products arise, such as in the production of 
azo dyes, for example. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Verfahren und Vorrichtung zur proze&begleitenden Reinigung von Mikro-und Minireaktoren 

@ Die Erfindung betrifft Verfahren und Vorrichtungen zur 
prozessbegleitenden Reinigung von Mikro- und Minireak- 
toren zur kontrollierten Prozessfuhrung und zur Vermei- 
dung von Verstopfungen bei der Durchfiihrung chemi- 
scher Reaktionen und physikalischer Prozesse. Die Erfin- 
dung zeichnet sich dadurch aus, dass der Mikro- bzw. Mi- 
nireaktor durch eine kontrollierte Druckerhohung mit an- 
schlieftender plotzlicher Entspannung oder durch einen 
GasdruckstoR zyklisch oder mit Hilfe einer Regelung ge- 
reinigt wird. Dabei wird Wandbelag, der sich z. B. aus an 
der chemischen Synthese oder dem physikalischen Pro- 
zess beteiligten Feststoff(en) bildet, nahezu vollstandig so 
abgetragen, dass sich nach der Reinigungsprozedur wie- 
der der anfangliche Betriebsdruck im Mikro- bzw. Minire- 
aktor einstellt. Somit kann eine Verstopfung des Mikro- 
oder Minireaktors ausgeschlossen werden und erstmalig 
wird die Moglichkeit eroffnet, derartige Herstellungsver- 
fahren mit Mikro- oder Minireaktoren in den Produktions- 
mafcstab zu ubertragen. Dies gilt insbesondere fur Reak- 
tionen, bei denen Edukte in Form von Suspensionen ein- 
gesetzt werden und/oder feste Produkte entstehen, wie z. 
B. bei der Herstellung von Azofarbmitteln. 
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Beschreibung 

[0001] Bei der Durchfuhrung chemischer Reaktionen und 
physikalischer Prozesse in Mikro- und Minireaktoren mit 
Kanalabmessungen im Sub-Millimeter-Bereich bzw. im 5 
Millimeter-Bereich tritt oftmals das Problem des Fouling bis 
hin zum Clogging auf. Dies gilt insbesonderc fur Reaktio- 
nen, bei denen Edukte in Form von Suspensionen eingesetzt 
werden und/oder feste Produkte entstehen, wie z. B. bei der 
Herstellung von Azofarbmitteln. 10 
[0002] Fouling und Clogging, hervorgerufen z. B. durch 
Sedimentation, Adsorption oder Kristallisation gebildeter 
fester Produkte in Form von Wandbelag, wirken sich nach- 
haltig negativ auf Durchsatz und Dosiergenauigkeit der 
Edukte aus, so dass definierte Reaktionsbedingungen, wie 15 
z. B. Einsatzkonzentrationen, nicht eingehalten werden kon- 
nen, und wesentliche Vorteile der Anwendung von Mikro- 
oder Minireaktoren verloren gehen. Dartiberhinaus kann 
Fouling und Clogging zum Verstopfen des Mikro- oder Mi- 
nireaktors fuhren. 20 
[0003] MaBnahmen zur passiven Reinigung, wie z. B. das 
Beschichten der benetzten Flachen im Mikro- bzw. Minire- 
aktor mit Anti-Haftmitteln, scheidet aus Grunden der che- 
mischen Wechselwirkung dieser Hilfsmittel mit Edukten in 
den meisten Fallen aus. Zudem kann die Giite und Beschaf- 25 
fenheit einer derartigen Beschichtung in Mikroreaktoren 
z. B. in Sandwich-Bau weise, deren verschiedene Module 
normalerweise materialschlussig miteinander verbunden 
sind, nur schwer kontrolliert werden. 

[0004] Im Rahmen von experimentellen Untersuchungen 30 
zur Herstellung bestimmter Azofarbmittel zeigte sich hin- 
sichtlich des Belegungsverhaltens im Mikroreaktor folgen- 
des: 

Bei Durchsatzen bis zu 100 ml/min steigt. der Druck, ausge- 
hend von 0,5 bar, infolge von Belegung der Mikrokanale mit 35 
festem Produkt nach langerem Betrieb auf bis zu 6 bar an 
und kann bei Erreichen des maximalen Forderdrucks der 
Pumpen unmittelbar einen Ausfall der Pumpen nach sich 
Ziehen. 

[0005] Ahnliches wurde auch bei Durchsatzen von 40 
500 ml/min beobachtet, nur dass hier aufgrund des hoheren 
Forderdrucks der Pumpen hohere Driicke erreicht werden: 
Beginnend mit einem Druck von 0,5 bar steigt der Druck zu- 
nachst exponentiell an, bis er nach Erreichen eines lokalen 
Druckmaximums, das bis zu 20 bar oder auch mehr betra- 45 
gen kann, kurzzeitig wieder auf ein lokales Minimum ab- 
sackt - allerdings nicht bis auf das Niveau des Ausgangs- 
drucks von 0,5 bar - um danach wieder exponentiell anzu- 
steigen. Die Tats ache, dass in keinem der Falle das Aus- 
gangsdruckniveau von 0,5 bar erreicht wird, deutet darauf 50 
hin, dass der Wandbelag lediglich partiell abgetragen wurde. 
Eine kontrollierte Prozessfuhrung ist schwierig, wenn der 
mittlere Betriebsdruck standig ansteigt, wieder abfallt und 
die Druckschwankungen sowie die Betrage der lokalen Ma- 
xima und Minima statistischen Schwankungen unterworfen 55 
sind. 

[0006] Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren zur 
Reinigung von Mikro- und Minireaktoren bereitzustellen, 
das aus Kostcngriindcn wahrend des Betrieb s, also prozcB- 
begleitend, stattfinden muss. Ein etwaig auftretender Belag 60 
der Reaktionskanale muB also wahrend des laufenden Pro- 
zesses gezielt abgetragen werden. Um eine kontrollierte 
Prozessfuhrung sicherzustellen und eine Verstopfung des 
Mikro- oder Minireaktors auszuschlieBen, darf sich der 
Druckverlust im Mikro- oder Minireaktor nur kontrollierbar 65 
innerhalb vorgegebener Grenzen bewegen. Weiterhin sollte 
das Verfahren ohne den Einsatz von Additiven auskommen. 
[0007] Eine weitere Aufgabe bestand in der Bereitstellung 
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einer geeigneten Vorrichtung sowie eines Steuer- und Rege- 
lungskonzepts zur Durchfuhrung des Verfahrens. 
[0008] Eine prozeBbegleitende Reinigung, die eine kon- 
trollierte Prozessfuhrung sicherstellt, ist bislang fur Mikro- 
bzw. Minireaktoren weder im Labor- noch im Technikums- 
maBstab bekannt. 

[0009] Es wurde gefunden, dass diese Aufgabe iibcrra- 
schenderweise dadurch gelost werden kann, dass wahrend 
des laufenden chemischen oder physikalischen Prozesses im 
Mikro- bzw. Minireaktor kontrolliert plotzliche positive 
oder negative Durchfl uss- oder Druckanderungen herbeige- 
fiihrt werden. 

[0010] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein 
Verfahren zur prozeBbegleitenden Reinigung von Mikro- 
und Minireaktoren, dadurch gekennzeichnet, dass wahrend 
des laufenden chemischen oder physikalischen Prozesses im 
Mikro- oder Minireaktor eine ein- oder mehrmalige sprung- 
artige Anderung des Durchflusses, des Drucks und/oder der 
Viskositat des Durchflussmediums kontrolliert herbeige- 
fuhrt wird. 

[0011] Durch die damit einhergehende Wechselbeanspru- 
chung der Belagoberflache mit Scherkraften kommt es uber- 
raschenderweise nicht nur zu einem partiellen, sondern zu 
einem weitgehend vollstandigen Abtrag des Wandbelags, 
was sich darin auBert, dass der Druck im Mikro- bzw. Mini- 
reaktor nach der Reinigungsoperation wieder auf sein ur- 
spriingliches Betrieb sniveau zuruckfallt. 
[0012] Auf diese Weise konnen nicht nur Sedimente grob- 
kristalliner Natur, sondern auch resistente Wandbelage me- 
chanisch abgelost werden, die ihren Ursprung in Adsorpti- 
ons- und anschlieBenden Kristallisationsvorgangen disper- 
gierter fein- bis feinstteiliger chemischer Verbindungen ha- 
ben, wie z. B. Pigmentpartikel mit KorngroBen von wenigen 
hundert Nanometern bis zu wenigen Mikrometern. 
[0013] Das erfindung sgemaBe Verfahren kann in zwei be- 
vorzugten Varianten durchgefiihrt werden: 

a) Bei der ersten Variante wird zunachst kontrolliert 
ein hoher Druck aufgebaut und plotzlich entspannt. 
Dies wird durch eine ansteuerbare, dem Mikro- bzw. 
Minireaktor vor- oder nachgeschaltete Drossel- oder 
Absperrvorrichtung, z. B. ein Ventil, bewerkstelligt (s. 
Fig, la). 

[0014] Bei Erreichen eines systemspezifischen Grenzwer- 
tes des Betrieb sdrucks, z. B. 10 bis 20 bar, wird die vor- 
oder nachgeschaltete Drossel- oder Absperrvorrichtung ge- 
schlossen und bei Erreichen eines z. B. um 0,5 bis 500 bar 
iiber diesem Grenzwert liegenden Druckes, vorzugs weise 
beim maximal zulassigen Gesamtdruck der Apparatur, bei- 
spielsweise 50 bar, schlagartig wieder geoffnet. Dadurch 
kommt es im Mikro- bzw. Minireaktor zunachst zu einer 
Druckerhohung mit anschlieBender plotzlicher Entspannung 
und nachfolgender Hohlsogwirkung. Diese positive und ne- 
gative Durchfluss- bzw. Druckanderung und die damit ein- 
hergehende Wechselbeanspruchung der Belagoberflache mit 
Scherkraften fuhrt iiberraschenderweise zu einem nahezu 
vollstandigen Abtrag des Belags, so dass der Druck im Mi- 
kro- bzw. Minireaktor nach der Reinigungsoperation wieder 
auf seinen urspriinglichen Wert, beispielsweise 0,5 bis 5 bar, 
abfallt. 

b) Bei der zweiten Variante wird liber ein T-Stuck in 
der Druckleitung vor dem Mikro- bzw. Minireaktor ein 
DruckstoB eines inerten Gases eingeleitet (s. Fig, lb). 

[0015] Bei Erreichen eines bestimmten Grenzwertes des 
Betriebsdrucks, beispielsweise 10 bis 20 bar, wird ein mil 
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einer Gasversorgungseinrichtung verbundene Drossel- oder 
Absperrvorrichtung, z. B. ein Ventil, ein- oder mehrmals 
hintereinander kurzzeitig, beispielsweise fur etwa 0,5 bis 
2 s, geoffnet und sofort wieder geschlossen. Dabei wird ein 
inertes Gas, wie z. B. Stickstoff, iiber eine Druckregelung 5 
mit einem Vordruck, beispielsweise 5 bis 500 bar, in die 
Drucklcitung cingcspcist, dcr an den maximal zulassigcn 
Gesamtdruck des Mikro- bzw. Minireaktors angepasst ist. 
[0016] Dadurch kommt es im Mikro- bzw. Minireaktor zu 
einem plotzlichen GasdruckstoB mit iiberlagertem Medien- 10 
wechsel, d. h. plotzlicher Anderung der Viskositat. Vor der 
Druckerhohung flieBt das Reaktionsgemisch, wahrend des 
DruckstoBes Gas mit sehr hoher Geschwindigkeit von eini- 
gen m/s und danach wieder das Reaktionsgemisch. Diese 
positive und negative Durchfluss- bzw. Druckanderung, die 15 
zusatzliche plotzliche Anderung der Viskositat urn einige 
GroBenordnungen und die damit einhergehende Wechselbe- 
anspruchung der Belagoberflache mit Scherkraften fiihren 
iiberraschenderweise zu einem nahezu vollstandigen Abtrag 
des Belags, so dass der Druck im Mikro- bzw. Minireaktor 20 
nach der Reinigungsoperation wieder auf seinen ursprungli- 
chen Wert, beispielsweise 0,5 bis 5 bar, abfallt. 
[0017] Fur beide beschriebene Reinigungsvarianten betra- 
gen die DruckstoBe viskositats- und medienabhangig und in 
Abhangigkeit vom Betriebsdruck des Mikro- oder Minire- 25 
aktors zwischen 0,5 und 500 bar, bevorzugt zwischen 0,5 
und 250 bar, besonders bevorzugt zwischen 0,5 und 160 bar. 
[0018] Gegenstand der Erfindung ist auch eine Kombina- 
tion der Varianten a) und b). 

[0019] Das Auslosen der Reinigungsprozedur, d. h. das 30 
Offnen und SchlieBen der Drossel- oder Absperrvorrich tun- 
gen in den Varianten a) und b) des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens, wird zweckmaBigerweise entweder iiber eine sich 
wiederholende zeitliche Abfolge gesteuert oder on-line ge- 
regelt. 35 
[0020] Bei der gesteuerten Variante wird die Reinigungs- 
prozedur vorzugsweise in einem definierten Zyklus mittels 
eines Zeitschaltgliedes vorgenommen, unabhangig davon 
ob es im Mikro- bzw. Minireaktor infbige einer Belegung zu 
einer Druckerhohung gekommen ist oder nicht. Der vorteil- 40 
hafteste Zyklus ist abhangig von der Art der chemischen 
Umsetzung oder des physikalischen Prozesses und muB ex- 
perimentell ermittelt werden. Beispielsweise wurde festge- 
stellt, dass der Druck im Mikroreaktor bei der Herstellung 
von Pigment Yellow 191 in einem Zyklus von etwa 30 min 45 
einen Grenzwert von 30 bar iibersteigt. Mit einer zyklischen 
Reinigung des Mikroreaktor s im 15 min-Takt konnte der 
Herstellungsprozess ohne Clogging oder Fouling, vor allem 
aber ohne eine Verstopfung des Mikroreaktors iiber eine 
Dauer von 12 h durchgefuhrt werden. 50 
[0021] Im Fall einer on-line geregelten Reinigung wird 
der Betriebsdruck im Mikro- bzw. Minireaktor on-line auf- 
gezeichnet und die Reinigungsoperation erst bei Uberschrei- 
ten eines systernspezifischen Grenzwertes ausgelost. Fur 
diese Variante ist eine Regelung erforderlich, die den aktuel- 55 
len Betriebsdruck im Mikro- bzw. Minireaktor mit dem 
Grenzwert vergleicht und bei dessen Erreichen die Reini- 
gung auslost. 

[0022] In dcr Praxis wird normalcrwcisc so vcrfahrcn, 
dass fur den zu untersuchenden ProzeB zunachst im Ver- 60 
suchsstadium nur der Druck on-line aufgezeichnet wird. In 
einem Standzeittest iiber einige Stunden wird ermittelt, ob 
sich der Mikro- oder Minireaktor selbst reinigt und ggf. auf 
welchem Niveau sich ein mittlerer Betriebsdruck einstellt. 
In Abhangigkeit vom ermittelten Druckverlauf wird der 65 
Reinigungszyklus (fur die gesteuerte Variante) bzw. der 
Druckgrenzwert (fur die geregelte Variante) festgelegt. 
[0023] Das erfindungsgemaBe Reinigungsverfahren kann 
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sinnvoll auf alle chemische Reaktionen oder physikalische 
Prozesse in Mikro- oder Minireaktoren angewandt werden, 
bei denen Edukte in Form von Suspensionen eingesetzt wer- 
den und/oder Produkte in fester Form entstehen. Besonders 
bevorzugt ist das erfindungsgemaBe Verfahren bei der Syn- 
these oder bei einem Teilschritt der Synthese eines organi- 
schen Pigments. 

[0024] Bevorzugte chemische Reaktionen im Sinne der 
vorliegenden Erfindung sind: 

Azokupplungsreaktion, Verlackung und/oder Metallkom- 
plexierung fiir die Herstellung von Azofarbmitteln, insbe- 
sondere Azopigmenten, wie beschrieben in der DE-A- 
100 05 550; 

Azokupplung, Saurechloridbildung und Kondensation von 
Disazokondensationspigmenten, wie beschrieben in der 
noch unveroffentlichten deutschen Patentanmeldung 
100 32 019.8; 

Umsetzung von Bernsteinsaurediestern mit Nitrilen und an- 
schlieBender Hydrolyse zur Herstellung von 1,4-Diketopyr- 
rolo(3,4-c)pyrroi-Pigmenten, wie beschrieben in der noch 
unveroffentlichten deutschen Patentanmeldung 

100 28 104.4. 

[0025] Beispiele von Azopigmenten, die vorteilhaft nach 
dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellt werden, sind 
C.I. Pigment Yellow 1, 3, 12, 13, 14, 16, 17, 65, 73, 74, 75, 
81, 83, 97, 111, 120, 126, 127, 151, 154, 155, 174, 175, 176, 
180, 181, 183, 191, 194, 198; Pigment Orange 5, 34, 36, 38, 
62, 72, 74; Pigment Red 2, 3, 4, 8, 12, 14, 22, 48 : l^t, 
49 : 1, 52 : 1-2, 53 : 1-3, 57 : 1, 60 : 1, 112, 137, 144, 146, 
147, 170, 171, 175, 176, 184, 185, 187, 188, 208, 214, 242, 
247, 253, 256, 266; Pigment Violet 32; Pigment Brown 25. 
[0026] Bevorzugte physikalische Prozesse im Sinne der 
vorliegenden Erfindung sind Konditionierungen organischer 
Pigmente durch thennische Behandlung fliissiger Prapig- 
mentsuspensionen in Mikro- oder Minireaktoren, wie be- 
schrieben in der noch unveroffentlichten deutschen Patent- 
anmeldung 100 31 558.5. 

[0027] Gegenstand der Erfindung ist auch eine Vorrich- 
tung zur prozeBbegleitenden Reinigung von Mikro- und Mi- 
nireaktoren, wobei sich zur Durchfiihrung der Variante a) 
eine Vorrichtung gemaB Fig, la bewahrt hat, enthaltend ei- 
nen mit Pumpen und Druckleitungen verbundenen Mikro- 
oder Minireaktor (M-l), eine nachgeschaltete Drossel- oder 
Absperrvorrichtung, hier gezeigt ein Stellventil, (V-2) und 
einen Drucktransmitter (1-1). 

[0028] Die Reaktanden werden durch ein oder mehrere 
Pumpen (z. B. P-l, P-2, P-3, P-4) in den Mikro-/Minireaktor 
(M-l) dosiert. Ein Drucktransmitter (1-1) zeigt den momen- 
tanen Betriebsdruck in den Reaktionskanalen an. Die Werte 
werden mit dem zuvor experimentell ermitteltem Grenzbe- 
triebsdruck verglichen. Bei Uberschreiten des Grenzbe- 
triebsdrucks wird das abstromseitige Stellventil (V-2) ver- 
schlossen und solange geschlossen gehalten, bis der maxi- 
mal zulassige Betriebsdruck im Reaktor (M-l) erreicht ist. 
Dann wird das Stellventil wieder plotzlich geoffnet. Ein 
Uberstromventil (V-l) vor dem Mikroreaktor stellt sicher, 
dass im Falle eines Ausfalls des Stellventils (V-2) kein un- 
zulassiger Gesamtdruck im Mikroreaktor erreicht wird. 
[0029] Zur Durchfiihrung dcr Variante b) hat sich cine 
Vorrichtung gemaB Fig. lb bewahrt, gekennzeichnet durch 
einen mit Pumpen, Druckleitungen, einer Gasversorgungs- 
einrichtung (B-l) und Gas-Drossel- und Absperrvorrichtun- 
gen, hier z. B. Ventile, (V-l, V-2) verbundenen Mikro- oder 
Minireaktor (M-l) und einem Drucktransmitter (1-1). 
[0030] Die Reaktanden werden durch ein oder mehrere 
Pumpen (z. B. P-l, P-2, P-3, P-4) in den Mikro-ZMinireaktor 
(M-l) dosiert. Ein Drucktransmitter (1-1) zeigt den momen- 
tanen Betriebsdruck in den Reaktionskanalen an. 
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[0031] Der GasdruckstoB erfolgt iiber das druckseitig an- 
steuerbare Ventil (V-2), das fur eine kurze Zeitspanne, vor- 
zugsweise 0,1 bis 2 Sekunden, geoffnet und wieder ver- 
schlossen wird. DerBetrag des GasdruckstoBes aus der Gas- 
versorgungseinrichtung (B-l) wird vorzugsweise iiber ein 5 
Regelventil (V-l) voreingestellt. 

[0032] Sclbstvcrstandlich kann auch cine Vorrichtung ge- 
maB Fig. la) mit einer Vorrichtung gemaB Fig. lb) kombi- 
niert werden, indem in der Vorrichtung gemaB Fig. lb) ein 
weiteres, dem Reaktor vor- oder nachgeschaltetes Stellven- 10 
til eingebaut wird. 

[0033] Als Reaktoren kommen iibliche Mikro- bzw. Mini- 
reaktoren in Betracht, insbesondere solche mit Stromungs- 
querschnitten im Mikro- bis Millimeterbereich. Bevorzugt 
sind Mikroreaktoren. Geeignete Mikroreaktoren sind bei- 15 
spielsweise in der DE-A-100 05 550 beschrieben. 
[0034] Ein Mikroreaktor ist z. B. aus mehreren aufeinan- 
dergestapelten und miteinander verbundenen Plattchen auf- 
gebaut, auf deren Oberflachen sich mikromechanisch er- 
zeugte Strukturen befinden, die in ihrem Zusammenwirken 20 
Reaktionsraume bilden, um chemische Reaktionen auszu- 
fuhren. Es ist wenigstens ein durch das System hindurchfu fa- 
render Kanal enthalten, der mit dem Einlass und dem Aus- 
lass verbunden ist. 

[0035] Die Flussraten der Materialstrome sind apparativ 25 
limitiert, beispielsweise durch die sich je nach geometri- 
scher Auslegung des Mikroreaktors einstellenden Driicke. 
Die Flussraten sind zweckmaBigerweise zwischen 0,05 und 
5 1/min, bevorzugt zwischen 0,05 und 500 ml/min, beson- 
ders bevorzugt zwischen 0,05 und 250 ml/min, und insbe- 30 
sondere zwischen 0,1 und 100 ml/min. 
[0036] Im Falle der Durchfuhrung einer Azokupplungsre- 
aktion ist es auch moglich, den Mikro- oder Minireaktor mit 
einer nachgeschalteten DurchfluBmesszelle zur kontinuierli- 
chen Redoxregelung zu verbinden, wie in der noch unverof- 35 
fentlichten deutschen Patentanmeldung 101 08 716.0 be- 
schrieben. 

Bei spiel 

40 

[0037] Es wurde ein modularer Mikroreaktor in Sand- 
wich-Bauweise mit einem internen Parallelisierungsgrad 
von 6 eingesetzt, d. h. in 6 parallelen Modulen werden die 
Reaktanden aufgeteilt in Teilstrorne gleichzeitig ge- 
mischt und zur Reaktion gebracht. Diese Misch- und Reak- 45 
tionsmodule sind sandwichartig mit Warmetauschern einge- 
haust, die nicht nur die Edukte vorwarmen, sondern zusatz- 
lich die Reaktionsstrecke temperieren. 
[0038] ProzeBbegleitende Reinigung eines Mikroreaktors 
bei der Kupplung von Pigment Yellow 191. 50 

Herstellung der Diazoniumsalzlosung 

[0039] 5,66 kg (25 mol; w = 98%) 2-Amino-4-chlor-5- 
methyl-benzolsulfonsaure werden in 50 kg Wasser durch 55 
Zugabe von (25,5 mol; 33%ig) Natronlauge unter Erwar- 
mung gelost. Die Losung wird geklart und mit 3 l%iger HC1 
gefallt. Mit Eis wird auf 15°C gekuhlt und mit 4,31 kg (25 
mol; 40% ig) Natriumnitritlosung diazoticrt. Nach einer 
Stunde Nachriihren wird mit Wasser auf 187,5 kg (Endkon- 60 
zentration: 0,133 mol/kg) aufgefiillt. 

Losen der Pyrazolsaure (Kupplungskomponente) 

[0040] 50 kg Wasser werden in einem Losekessel vorge- 65 
legt und 8,64 kg (25 mol; M = 254,3 g/mol; 73,6%) l-(3'- 
Sulfophenyl)-3-methyl-5-pyrazolon eingetragen. Unter 
Riihren des Gemischs werden 3,79 kg (31,1 mol; 33 Gew.- 
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%ig) Natronlauge zudosiert, 15 min nachgeriihrt, die Lo- 
sung auf 40°C geheizt und weitere 30 min nachgeriihrt. 
SchlieBlich wird die Losung mit Wasser auf 93,75 kg (End- 
konzentration: 0,233 mol/kg) aufgefullt. 

Ansetzen der Pendellauge 

[0041] 43,94 kg Wasser werden mit 6,06 kg (50 mol; 
33 Gew.-%ig) Natronlauge verruhrt. 

Kupplung im Mikroreaktor mit prozeBbegleitender Reini- 
gung 

In den Mikroreaktor werden unter Kupplungsbedingungen 

(pH 6,3, T = 45°C) 

Diazosuspension (13 1/h), 

Kupplungskomponente (6,8 1/h), 

Pendellauge (3,6 1/h) und 

Wasser (11,6 1/h) 

zudosiert. 

[0042] In Voruntersuchungen hat sich gezeigt, dass sich 
bei der Kupplung von Pigment Yellow 191 unter den ge- 
nannten Reaktionsbedingungen so wie den gewahlten Volu- 
menstromen der Edukte ein Basis-Betriebsdruck von etwa 
0,5 bar einstellt. In einem Zyklus von etwa 30 min steigt der 
Betriebsdruck im Mikroreaktor, bedingt durch ein sukzessi- 
ves Belegen der Reaktionskanale, auf bis zu 10 bar an - im 
Einzelfall auch bis auf 30 bar und mehr bis infolge einer 
Selbstreinigung des Mikroreaktors der Druck wieder auf ein 
lokales Minimum absinkt, nicht aber auf das Basisniveau 
von etwa 0,5 bar. 

[0043] Um eine kontrollierte Prozessfuhrung sicherzustel- 
len, wird der Mikroreaktor prozeBbegleitend wahrend des 
Herstellungsprozesses gereinigt: 

a): ProzeBbegleitende Reinigung des Mikro-ZMinire- 
aktors mit kontrollierter Druckerhohung und anschlie- 
Bender plotzlicher Entspannung des Reaktionsge- 
mischs: 

Dazu wird einer Regelung eine Druckspitze im Mikro- 
reaktor von 10 bar als Grenzwert vorgegeben. Sobald 
dieser infolge Belegung der Reaktionskanale im Mi- 
kroreaktor erreicht ist, wird das Ventil angesteuert und 
solange verschlossen, bis sich im Mikroreaktor ein 
Druck in Hohe des zulassigen Gesamtdrucks des Mi- 
kroreaktors (50 bar) einstellt. Dann wird das Ventil 
plotzlich geoffnet. 

[0044] AnschlieBend fallt der Betriebsdruck im Mikrore- 
aktor wieder auf seinen urspriinglichen Wert von 0,5 bar. 

Fall b): ProzeBbegleitende Reinigung des Mikro-/Mi- 
nireaktors mittels GasdruckstoB: 

Uber ein Zeitschaltglied wird in einem Zyklus von 
15 min vor dem Mikroreaktor ein DruckstoB von gas- 
formigem Stickstoff durch kurzzeitiges Offnen eines 
ansteuerbaren Ventils fur 0,1 bis 2 Sekunden so initi- 
iert, dass sich im Mikroreaktor ein DruckstoB in Hbhe 
des zulassigen Gesamtdrucks des Mikroreaktors 
(50 bar) einstellt. Dann wird das Ventil wieder ge- 
schlossen. AnschlieBend fallt der Betriebsdruck im Mi- 
kroreaktor wieder auf seinen urspriinglichen Wert von 
0,5 bar. 



Patentanspruche 
1. Verfahren zur prozeBbegleitenden Reinigung von 
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Mikro- und Minireaktoren, dadurch gekennzeichnet, 

dass wahrend eines laufenden chemischen oder physi- 
kalischen Prozesses im Mikro- oder Minireaktor cine 
ein- oder mehrmalige sprungartige Anderung des 
Durchflusses, des Drucks und/oder der Viskositat des 5 
Durchflussmediums kontrolliert herbeigefiihrt wird. 

2. Vcrfahrcn nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass eine sprunghafte Druckanderung ausgelost 
wird, indem eine dem Mikro- oder Minireaktor vor- 
oder nachgeschaltete Drossel- oder Absperrvorrich- 10 
tung, z. B. ein Ventil, geschlossen wird, bis ein Druck- 
anstieg zwischen 0,5 und 500 bar erreicht ist, und dann 
schlagartig wieder geoffnet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, dass das SchlieBen und Offnen der Drossel- oder 15 
Absperrvorrichtung in regelmaBigen zeitlichen Inter- 
vallen wiederholt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Drossel- oder Absperrvorrichtung erst bei 
Erreichen eines vorgegebenen Grenzwertes des Be- 20 
triebsdruckes geschlossen wird. 

5 . Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 
1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass eine sprungartige 
Anderung des Durchflusses, des Drucks und der Visko- 
sitat herbeigefiihrt wird, indem iiber ein dem Mikro- 25 
oder Minireaktor vorgeschaltete Drossel- oder Ab- 
sperrvorrichtung, z. B. ein Ventil, ein DruckstoB eines 
inerten Gases eingeleitet wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich- 
net, dass der DruckstoB des inerten Gases durch ein- 30 
oder mehrmaliges kurzzeitiges Offnen und SchlieBen 
einer mit einer Gasversorgungseinrichtung verbunde- 
nen, dem Mikro- oder Minireaktor vorgeschalteten 
Drossel- oder Absperrvorrichtung, herbeigefuhrt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekenn- 35 
zeichnet, dass das Offnen und SchlieBen der Drossel- 
oder Absperrvorrichtung in regelmaBigen zeitlichen 
Intervallen wiederholt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der DruckstoB des inerten Gases erst bei 40 
Erreichen eines vorgegebenen Grenzwertes des Be- 
triebsdruckes herbeigefuhrt wird. 

9. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 
bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der chemische 
Prozess die Synthese oder ein Teilschritt bei der Syn- 45 
these eines organischen Pigments, bevorzugt eine Azo- 
kupplung, ist. 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 1 
bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass der physikalische 
Prozess die thermische Behandlung einer Prapigment- 50 
suspension ist. 

11. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens 
nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, 9 und 
10, gekennzeichnet durch einen mit Pumpen und 
Druckleitungen verbundenen Mikro- oder Minireaktor 55 
(M-l), einem vor- oder nachgeschalteten Stellventil 
(V-2) und einem Drucktransmitter (1-1). 

12. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens 
nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 und 5 bis 
10, gekennzeichnet durch einen mit Pumpen, Drucklei- 60 
tungen, einer Gasversorgungseinrichtung (B-l) und 
Gasregelventilen (V-l, V-2) verbundenen Mikro- oder 
Minireaktor (M-l) und einem Drucktransmitter (1-1). 
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ABSTRACT 



The invention is directed to cleaning of micro- and mini- 
reactors for controlled process management and for avoiding 
blockages on carrying out chemical reactions and physical 
processes. The invention is characterized in that the micro- 
or mini-reactor is cleaned by means of a controlled pressure 
increase with a subsequent sudden release or with a gas 
pressure surge in a cyclical manner or using a controller. 
Wall deposits formed from solid material(s) involved in the 
chemical synthesis or the physical process are thus almost 
completely removed such that, after the cleaning procedure, 
the initial operating pressure can be set in the micro- or 
mini-reactor. A blockage of the micro- or mini-reactor can 
thus be avoided and the transferring of said production 
method to the production scale with micro- or mini-reactors 
is possible for the first time. The above is particularly true 
for reactions in which educts in the form of suspensions are 
used and/or solid products arise, such as in the production of 
azo dyes, for example. 
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METHOD AND DEVICE FOR THE 
PROCESS -ATTENDANT CLEANING OF 
MICRO-AND MINI-REACTORS 

[0001] Chemical reactions and physical processes con- 
ducted in micro- and minireactors having channel dimen- 
sions in the submillimeter range and in the millimeter range 
respectively often give rise to the problem of fouling or even 
clogging. This holds especially for reactions which utilize 
reactants in the form of suspensions and/or give rise to solid 
products, such as the synthesis of azo colorants for example. 
Fouling due, for example, to sedimentation, adsorption or 
crystallization of solid products has a lasting adverse impact 
on throughput and metering accuracy of reactants so that 
defined reaction conditions, such as use concentrations for 
example, cannot be maintained and significant advantages of 
using micro- or minireactors are lost. Fouling may also lead 
to clogging of the micro- or minireactor. 

[0002] Passive cleaning measures, for example coating the 
wetted areas in the micro- or minireactor with anti-adhe- 
sives, is in most cases not an option because of chemical 
interaction of these auxiliary materials with reactants. More- 
over, coating quality and consistency is very difficult to 
police in microre actors, for example in sandwich construc- 
tion, the various modules of which are normally joined to 
each other by integral bonding. 

[0003] Experimental studies relating to the synthesis of 
certain azo colorants have produced the following results 
with regard to fouling in a microreactor: 

[0004] At throughputs up to 100 ml/min, the pressure rises 
from 0.5 bar to 6 bar as a consequence of fouling of the 
microchannels with solid product following prolonged 
operation, and may even entail a direct outage of pumps 
when the maximum pumping pressure is reached. 

[0005] Observations at throughputs of 500 ml/min were 
similar, except that higher pressures were reached as a 
consequence of higher pumping pressure: starting at 0.5 bar 
the pressure initially rises exponentially until, after attain- 
ment of a local pressure maximum, this can be up to 20 bar 
or even higher, it briefly falls back down to a local mini- 
mum — albeit not all the way back to the initial pressure of 
0.5 bar — only then to rise again exponentially. The fact that 
the initial pressure level of 0.5 bar is not reached in any of 
the cases indicates that fouling was only partially removed. 
Controlled process management is difficult when the aver- 
age operating pressure constantly rises, falls again and the 
pressure fluctuations and also the magnitudes of the local 
maxima and minima are subject to statistical fluctuations. It 
is therefore an object of the present invention to provide a 
process for cleaning micro- and minireactors which for cost 
reasons has to take place during operation, i.e., in-process. 
Any fouling of reaction channels thus has to be specifically 
removed during the ongoing process. To ensure controlled 
process management and exclude the possibility of micro- or 
minireactor clogging, the pressure drop in the micro- or 
minireactor may only vary controllably within predeter- 
mined limits. Furthermore, the process shall not require the 
use of additives. 

[0006] It is a further object of the present invention to 
provide a suitable apparatus and also an open and closed 
loop control concept for conducting the process. 



[0007] In-process cleaning to ensure controlled process 
management has hitherto not been known for micro- or 
minireactors, either on a laboratory scale or on a pilot plant 
scale. 

[0008] It was found that this object is surprisingly 
achieved by deliberately inducing sudden positive or nega- 
tive flow rate or pressure changes during the ongoing 
chemical or physical process in the micro- or minireactor. 

[0009] The present invention provides a process for in- 
process cleaning of micro- and minireactors, characterized 
in that a single or multiple abrupt change in the flow rate, 
pressure and/or viscosity of the flowing medium is brought 
about in a controlled manner during an ongoing chemical or 
physical process in the micro- or minireactor. 

[0010] The attendant alternating exposure of the fouling 
film surface to shearing forces surprisingly produces not 
partial but substantially complete removal of the fouling film 
in that the pressure in the micro- or minireactor returns to its 
original operating level after the cleaning operation. 

[0011] This provides mechanical detachment not only of 
sediments which are coarsely crystalline in nature but also of 
resistant fouling deposits which have their origin in adsorp- 
tion and subsequent crystallization processes of dispersed 
finely to very finely particulate chemical compounds, for 
example pigment particles ranging in grain size from a few 
hundred nanometers to a few micrometers. 

[0012] The process of the present invention can be carried 
out in two preferred versions: 

[0013] a) In the first version, the initial step is for a high 
pressure to be built up in a controlled manner that is 
suddenly released. This is accomplished by means of actu- 
atable throttling or blocking means (a valve being an 
example) upstream or downstream of the micro- or minire- 
actor (see FIG. la). 

[0014] On attaining a system-specific limiting value for 
the operating pressure, for example 10 to 20 bar, the 
upstream or downstream throttling or blocking means is 
closed and on attainment of a pressure which is for example 
0.5 to 500 bar above this limiting value, preferably at the 
maximum permissible overall pressure of the apparatus, for 
example 50 bar, the upstream or downstream throttling or 
blocking means is reopened at a stroke. As a result, the 
micro- or minireactor interior experiences initially a pres- 
sure increase with subsequent sudden depressurization and a 
consequent cavitation effect. This positive and negative 
change in flow rate or pressure and the attendant alternating 
exposure of the fouling film surface to shearing forces 
surprisingly leads to almost complete removal of the foul- 
ing, so that the pressure in the micro- or minireactor returns 
to its original value, for example 0.5 to 5 bar, after the 
cleaning operation. 

[0015] b) In the second version, a pressure pulse of an 
inert gas is introduced via a T-piece in the pressure line 
upstream of the micro- or minireactor (see FIG. lb). 

[0016] On attainment of a certain limiting value for the 
operating pressure, for example 10 to 20 bar, the throttling 
or blocking means (a valve being an example) connected to 
gas supply means is briefly (for example for about 0.5 to 2 
s) opened and immediately reclosed in succession one or 
more times. In the process, an inert gas, nitrogen for 
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example, is fed via a pressure control system into the 
pressure line at an admission pressure (5 to 500 bar for 
example) which is adapted to the maximum permissible total 
pressure in the micro- or minireactor. This gives rise in the 
micro- or minireactor to a sudden gas pressure pulse with 
superposed change in media, i.e., a sudden change in vis- 
cosity. The medium which flows prior to the increase in 
pressure is the reaction mixture, it is gas during the pressure 
pulse at a very high speed of a few m/s and thereafter again 
the reaction mixture. This positive and negative change in 
flow rate or pressure, the additional sudden change in 
viscosity by a few orders of magnitude and the attendant 
alternating exposure of the fouling film surface to shearing 
forces surprisingly lead to almost complete removal of 
fouling, so that the pressure in the micro- or minireactor 
returns to its original value, for example 0.5 to 5 bar, after 
the cleaning operation. 

[0017] Both the versions of the cleaning process described 
utilize pressure pulses which vary as a function of viscosity 
and media and as a function of the operating pressure of the 
micro- or minireactor between 0.5 and 500 bar, preferably 
between 0.5 and 250 bar and more preferably between 0.5 
and f 60 bar. 

[0018] The invention also provides a combination of ver- 
sions a) and b). 

[0019] The inducing of the cleaning procedure, i.e., the 
opening and closing of the throttling or blocking means in 
versions a) and b) of the inventive process, is advanta- 
geously controlled open-loop via a repeating chronological 
sequence or closed-loop and on-line. 

[0020] Under open-loop control, the cleaning procedure is 
preferably undertaken in a defined cycle by means of a 
specified time all-or-nothing element, irrespectively of 
whether any pressure increase has occurred in the micro- or 
minireactor as a consequence of fouling. The most advan- 
tageous cycle is dependent on the type of chemical reaction 
or of the physical process and has to be determined experi- 
mentally. It was found, for example, that the pressure in the 
microreactor will exceed a limiting value of 30 bar in a cycle 
of about 30 min for the synthesis of Pigment Yellow 191. 
Cyclic cleaning of the microreactor at 15 min intervals made 
it possible to carry out the manufacturing process for 12 h 
without fouling, but especially without clogging of the 
microreactor. 

[0021] Under on-line closed-loop control, the operating 
pressure in the micro- or minireactor is recorded on-line and 
the cleaning operation is not initiated until a system-specific 
limiting value is exceeded. This version requires a closed- 
loop control system which compares the current operating 
pressure in the micro- or minireactor with the limiting value 
and initiates cleaning if and when the limiting value is 
reached. 

[0022] In practice, the normal approach is initially only to 
record the pressure on-line at an experimental stage of the 
process to be investigated. A sustained use test is then 
carried out for some hours to see whether the micro- or 
minireactor cleans itself and at what level, if any, an average 
operating pressure becomes established. The cleaning cycle 
(for the open-loop control version) or the pressure limiting 
value (for the closed-loop version) is decided as a function 
of the pressure course determined. 



[0023] The inventive cleaning process can sensibly be 
applied to all chemical reactions or physical processes in 
micro- or minireactors which utilize reactants in the form of 
suspensions and/or give rise to products in solid form. The 
inventive process is particularly preferred for the synthesis 
or an elementary step of the synthesis of an organic pigment. 

[0024] Preferred chemical reactions for the purposes of the 
present invention are: azo coupling reaction, laking and/or 
metal complexation for preparing azo colorants, especially 
azo pigments, as described in DE-A-100 05 550; azo cou- 
pling, acyl chloride formation and condensation of disazo 
condensation pigments as described in still unpublished 
German patent application 100 32 019.8; reaction of suc- 
cinic diesters with nitrites and subsequent hydrolysis to 
prepare l,4-diketopyrrolo(3,4-c)pyrrole pigments as 
described in still unpublished German patent application 100 
28 104.4. 

[0025] Examples of azo pigments which are advanta- 
geously prepared by the process according to the present 
invention are C.I. Pigment Yellow 1, 3, 12,13, 14,16, 17, 65, 
73, 74, 75, 81, 83, 97, 111, 120, f26, 127, 151, 154,155, 
174,175, 176,180, 181, 183, 191,194, 198; Pigment Orange 
5, 34, 36, 38, 62, 72, 74; Pigment Red 2, 3, 4, 8, 12,14, 22, 
48:1-4, 49:1, 52:1-2, 53:1-3, 57:1, 60:1, 112, 137, 144, 146, 
147,170, 171,175,176, 184,185, 187, 188,208, 214, 242, 
247, 253, 256, 266; Pigment Violet 32; Pigment Brown 25. 

[0026] Preferred physical processes for the purposes of the 
present invention are conditionings of organic pigments by 
thermal treatment of liquid prepigment suspensions in 
micro- or minireactors as described in still unpublished 
German patent application 100 31 558.5. 

[0027] The invention also provides an apparatus for in- 
process cleaning of micro- and minireactors, version a) 
being advantageously carried out using an apparatus as per 
FIG. la, comprising a micro- or minireactor (M-l) con- 
nected to pumps and pressure lines, a downstream throttling 
or blocking means, here shown as a control valve (V-2), and 
a pressure transmitter (1-1). 

[0028] The reactants are metered into the micro- or 
minireactor (M-l) by one or more pumps (e.g., P-l, P-2, P-3, 
P-4). A pressure transmitter (1-1) indicates the current oper- 
ating pressure in the reaction channels. The values are 
compared with the limiting operating pressure previously 
determined by experiment. On exceedance of the limiting 
operating pressure the downstream control valve (V-2) is 
closed and kept closed until the maximum permissible 
operating pressure in the reactor (M-l) is reached. Then, the 
control valve is suddenly reopened. An overflow valve (V-l) 
upstream of the microreactor ensures that no impermissible 
total pressure is reached in the microreactor in the event of 
an outage of the control valve (V-2). 

[0029] Version b) is advantageously carried out using an 
apparatus as per FIG. lb 7 characterized by a micro- or 
minireactor (M-l) connected to pumps, pressure lines, gas 
supply means (B-l) and gas throttling and blocking means, 
for example valves in this instance, (V-l, V-2) and by a 
pressure transmitter (1-1). 

[0030] The reactants are metered into the micro-/minire- 
actor (M-l) by one or more pumps (e.g., P-l, P-2, P-3, P4). 
A pressure transmitter (1-1) indicates the current operating 
pressure in the reaction channels. 
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[0031] The gas pressure pulse is effected via the valve 
(V-2) which is controllable from the pressure side and which 
is opened for a short period, preferably 0.1 to 2 seconds, and 
closed again. The magnitude of the gas pressure pulse from 
the gas supply means (B-l) is preferably pre-fed via a 
control valve (V-l). 

[0032] It will be appreciated that an apparatus as per FIG. 
la) can be combined with an apparatus as per FIG. lb) by 
installing in the apparatus as per FIG. lb) a further control 
valve upstream or downstream of the reactor. 

[0033] Customary micro- and minireactors can be used, 
especially those having flow cross sections in the micro- to 
millimeter range. Micro re actors are preferred. Suitable 
microreactors are described for example in DE-A-1 000 
5550. 

[0034] A microreactor is constructed for example from a 
plurality of laminae which are stacked and bonded together 
and whose surfaces bear micromechanically created struc- 
tures which cooperate to form reaction spaces for chemical 
reactions. The system contains at least one continuous 
channel connected to the inlet and the outlet. 

[0035] The flow rates of streams of material are limited by 
the apparatus, for example by the pressures which result 
depending on the geometry of the microreactor. The flow 
rates are advantageously between 0.05 and 5 1/min, prefer- 
ably between 0.05 and 500 ml/min, more preferably between 

0. 05 and 250 ml/min and especially between 0.1 and 100 
ml/min. 

[0036] When an azo coupling reaction is to be carried out, 
it is also possibile to connect the micro- or minireactor to a 
downstream flow-through measuring cell for continuous 
redox control, as described in the still unpublished German 
patent application 101 08 716.0. 

EXAMPLE 

0037] A modular microreactor in sandwich construction 
laving an internal degree of parallelization of 6 was used, 

1. e., the reactants — subdivided into sub-streams — are simul- 
taneously mixed and reacted in 6 parallel modules. These 
mixing and reaction modules are housed in sandwich fash- 
ion together with heat exchangers which not only preheat the 
feedstocks but additionally temperature-control the reaction 
sector. 

[0038] In-process cleaning of a microreactor used for 
coupling Pigment Yellow 191. 

[0039] Preparation of Diazonium Salt Solution: 

[0040] 5.66 kg (25 mol; w=98%) of 2-amino-4-chloro-5- 
methylbenzenesulfonic acid are dissolved in 50 kg of water 
by addition of (25.5 mol; 33% strength) aqueous sodium 
hydroxide solution and heating. The solution is clarified and 
precipitated with 31% HC1. Ice is used to cool to 15° C. and 
the diazotization is carried out with 4.31 kg (25 mol; 40% 
strength) of sodium nitrite solution. After supplementary 
stirring for an hour, water is added to make up to 187.5 kg 
(final concentration: 0.133 mol/kg). 

[0041] Dissolving Pyrazole Acid (Coupling Component): 

[0042] 50 kg of water are charged to a dissolving vessel 
and 8.64 kg (25 mol; M=254.3 g/mol; 73.6%) of l-(3'- 
sulfophenyl)-3-methyl-5 -pyrazolone are added. The mixture 



is admixed with 3.79 kg (31.1 mol; 33% by weight strength) 
of aqueous sodium hydroxide solution by stirring and 
supplementarily stirred for 15 min, and the solution is heated 
to 40° C. and supplementarily stirred for a further 30 min. 
Finally, the solution is made up with water to 93.75 kg (final 
concentration: 0.233 mol/kg). 

[0043] Setting of Swing Liquor: 

[0044] 43.94 kg of water are stirred up with 6.06 kg (50 
mol; 33% by weight strength) of aqueous sodium hydroxide 
solution. 

[0045] Coupling in the Microreactor with In-Process 
Cleaning: 

[0046] The microreactor has metered into it under cou- 
pling conditions (pH 6.3, T=45° C.) 

[0047] diazo suspension (13 1/h), 

[0048] coupling component (6.8 1/h), 

[0049] swing liquor (3.6 1/h) and 

[0050] water (11.6 1/h). 

[0051] Preliminary investigations have shown that the 
operating pressure adjusts to a base value of about 0.5 bar 
when coupling Pigment Yellow 191 under the reaction 
conditions mentioned and also under the chosen volume 
flow rates for the reactants. As the reaction channels gradu- 
ally become fouled up, the operating pressure in the microre- 
actor rises in the course of a cycle of about 30 min up to 10 
bar — in isolated cases even up to 30 bar or more — until, as 
a consequence of microreactor self-cleaning, the pressure 
decreases back down to a local minimum, but not to the base 
level of about 0.5 bar. 

[0052] To ensure controlled process management, the 
microreactor is cleaned in-process during the manufacturing 
operation: 

[0053] a): In-process cleaning of the micro -/minireactor 
with controlled pressure increase and subsequent sudden 
depressurization of the reaction mixture: 

[0054] An open-loop control system is pre-set with 10 bar 
as a limiting value for the maximum pressure in the microre- 
actor. As soon as this limiting value is reached as a conse- 
quence of fouling of the reaction channels in the microre- 
actor, the valve is actuated and closed until a pressure in the 
microreactor adjusts to the permissible total pressure in the 
microreactor (50 bar). Then the valve is suddenly opened. 
The operating pressure in the microreactor subsequently 
comes back down to its original value of 0.5 bar. 

[0055] Scenario b): In-process cleaning of the micro-/ 
minireactor by means of gas pressure pulse: 

[0056] A specified time all-or-nothing element is used to 
initiate, in a 15 min cycle, upstream of the microreactor a 
pressure pulse of gaseous nitrogen through briefly opening 
an actuatable valve for 0.1 to 2 seconds in such a way that 
a pressure pulse in the magnitude of the permissible total 
pressure in the microreactor (50 bar) becomes established in 
the microreactor. Then the valve is closed again. The oper- 
ating pressure in the microreactor then comes back down to 
its original value of 0.5 bar. 
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What is claimed is: 

1) Aprocess for in-process cleaning of micro- and minire- 
actors, comprising the steps of increasing the pressure 
upstream or downstream of the micro- or minire actor from 
a first pressure to a second pressure, wherein the second 
pressure is between 0.5 and 500 bar and reducing the 
pressure upstream or downstream of the micro- or minire- 
actor from the second pressure to the first pressure, wherein 
the process occurs during an ongoing chemical or physical 
process in the micro- or minire actor. 

2) Aprocess according to claim 1, wherein the increasing 
and reducing steps are repeated at regular chronological 
intervals. 

3) Aprocess according to claim 1, wherein the micro- or 
minireactor has an operating pressure, and wherein the 
increasing step is performed when the operating pressure has 
reached a predetermined limiting value. 

4) Aprocess according to claim 9, wherein the micro- or 
minireactor has a gas supply line upstream thereof and the 
introducing step further comprises introducing the pressure 
pulse into the gas supply line. 

5) A process according to claim 9, wherein the micro or 
minireactor has an operating pressure and wherein the 
introducing step is performed when the operating pressure 
has reached a predetermined limiting value. 

6) Aprocess according to claim 1, wherein the chemical 
process is the synthesis or an elementary step in the syn- 
thesis of an organic pigment. 



7) A process according to claim 1, wherein the physical 
process is the thermal treatment of a prepigment suspension. 

8) Aprocess for in -process cleaning of micro- and minire - 
actors comprising the step of altering at least one flow 
medium characteristic during an ongoing chemical or physi- 
cal process the micro- or minireactor, wherein the at least 
one flow medium characteristic is selected from the group 
consisting of flow rate, pressure and viscosity. 

9) Aprocess for in -process cleaning of micro- and minire- 
actors, comprising the step of introducing at least one 
pressure pulse of inert gas upstream of the micro or minire- 
actor, wherein the process occurs during an ongoing chemi- 
cal or physical process in the micro or minireactor. 

10) Aprocess according to claim 9, wherein the chemical 
process is the synthesis or an elementary step in the syn- 
thesis of an organic pigment. 

11) Aprocess according to claim 1, wherein the chemical 
process in an azo coupling reaction. 

12) Aprocess according to claim 9, wherein the chemical 
process is an azo coupling reaction. 

13) A process according to claim 9, wherein the physical 
process is the thermal treatment of a prepigment suspension. 
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